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Quarzglas-Zylinder fur die Herstellung eines optischen Bauteils 
sowie Verfahren fur seine Herstellung 



Die Erfindung betrifft einen Quarzglas-Zylinder fiir die Herstellung eines optischen ^ 
Bauteils, der eine Innenbohrung aufweist, welche mechanisch auf EndmalJ bear- Q 



o 



beitet und infolge einer der mechanischen Bearbeitung folgenden Atzbehandlung 
1 0 mit einer Atzstruktur versehen ist. 

2 

Weiterhin betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung eines eine Innenboh- j 

rung aufweisenden Quarzglas-Zylinders, indem die Innenbohrung des Quarzglas- ^ 

Zylinders mechanisch auf Endmafc bearbeitet und anschlieftend einer Atzbe- ^ 

handlung unterzogen wird. ^ 

UJ 

15 Derartige Quarzglas-Zylinder dienen zur Herstellung optischer Fasern und von ® 
Vorformen fiir optische Fasern. Sie werden als sogenannte „Jacketrohre u einge- 
setzt, um Kernstabe mit Mantelglas zu uberfangen. Das Oberfangen kann durch 
Kollabieren und Elongieren einer koaxialen Anordnung des Quarzglas- 
Hohlzylinders, in dessen Innenbohrung der Kernstab eingesetzt ist, erfolgen. Auf 

20 diese Art und Weise werden Vorformen hergestellt, aus denen anschlieBend opti- 
sche Fasern gezogen werden. Es ist auch bekannt, den Hohlzylinder wahrend des 
Faserziehens auf einen Kernstab zu kollabieren, wobei das letztgenannte Verfah- 
ren als „ODD-Verfahren" (Overclad-During-Drawing) bezeichnet wird. 

Ein Quarzglas-Zylinder und ein Verfahren fur seine Herstellung gemaB der ein- 
25 gangs genannten Gattung sind aus der DE 102 14 029 A1 bekannt. Bei dem darin 
beschriebenen Verfahren wird ein Rohr aus synthetischem Quarzglas hergestellt, 
indem durch Flammenhydrolyse von SiCI 4 ein Sootkorper erzeugt, dieser zu ei- 
nem Quarzglashohlzlinder verglast und der Quarzglasblock anschlieliend mittels 
eines Kernbohrers bearbeitet wird. Zwecks einer prazisen Endbearbeitung des so 
30 erhaltenen Rohres wird vorgeschlagen, dessen Innenwandung mittels einer Hon- 
maschine nachzubearbeiten und abschlieSend unter Einsatz eines Schleifrnittels 
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der Feinheitsstufe # 800 zu honen. Urn Oberflachenspannungen abzubauen und 
urn Beschadigungen durch die Oberflachenbearbeitung zu entfernen, wird das 
bearbeitete Rohr in FluRsaure geatzt. 

Parallel dazu wird ein sogenannter Kernstab hergestellt, der aus Kernglas aus 
5 germahiumdotiertem Si0 2 besteht und der von einem Mantelglas aus undotierten 
Si0 2 umgeben ist. 

Zur Herstellung einer optischen Faser wird der Kernglasstab in die Innenbohrung 
des Quarzglas-Hohlzylinders eingesetzt und darin unter Bildung einer koaxialen 
Anordnung fixiert. Diese Anordnung wird mit ihrem unteren Ende beginnend von 

10 oben einem elektrisch beheizten Faserziehofen mit einer vorgegebenen Vor- 

schubgeschwindigkeit zugefuhrt und darin auf eine Temperatur urn 2180 °C erhitzt 
und dabei zonenweise erweicht. Aus dem erweichten Bereich wird eine optische 
Faser mit einem AuGendurchmesser von 125 pm abgezogen. Infolge der plasti- 
schen Verformung im Ofen schliefct sich der Ringspalt zwischen dem Kernstab 

15 und dem Quarzglas-Hohlzylinder, wobei in dem Spalt ein Unterdruck aufrechter- 
halten wird. 

In der EP-A 598 349 ist ein dickwandiger Quarzglas-Zylinder zur Herstellung einer 
groBvolumigen Vorform fur optische Fasern beschrieben. Der dickwandige Zylin- 
derwird beim Elongieren auf einen Kernstab aufkollabiert. Dieses Verfahren ist 

2 0 unter der Bezeichnung „R1C-Verfahren" (Rod In Cylinder) bekannt. Zur Herstellung 
des Quarzglas-Zylinders werden mehrere Verfahrensweisen vorgeschlagen. Die 
erste Verfahrensweise besteht aus zwei Schritten. Im ersten Verfahrensschritt 
wird ein zylindrischer Quarzglas-Rohling bereitgestellt. Im zweiten Schritt wird der 
Rohling zur Bildung einer Mittenbohrung entweder unter Einsatz eines Kernboh- 

25 rers mechanisch aufgebohrt pder er wird einem HeiSstauchverfahren unterworfen, 
urn eine Bohrung zu erzeugen. Bei der zweiten Verfahrensweise wird poroser Kie- 
selsaure-Soot auf einem hitzebestandigen Substratrohr abgeschieden, dieses an- 
schlieSend entfernt, und der das so erhaltene Sootrohr entwassert und verglast 

Es hat sich gezeigt, dass die nach den bekannten Verfahren hergestellten Vor- 
30 formen hSufig Blasen an der Grenzflache zwischen Kernstab und Hohlzylinder 
aufweisen, und dass die Qualitat der aus solchen Vorformen gezogenen Fasern 
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haufig ebenfalls unzureichend ist. Besonderes Augenmerk wird dabei auf langge- 
zogene Blasen entlang der Grenzflache zwischen Kern und Mantel gerichtet, die 
zu einer geringen Faserfestigkeit und insbesondere zu Problemen beim SpleiSen 
der Fasern fuhren konnen. 

5 Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen Quarzglas-Zylinder bereitzustel- 
len, der beim Einsatz zur Herstellung von Vorformen und optischen Fasern die 
oben genannten Nachteile vermeidet. Weiterhin liegt der Erfindung die Aufgabe 
zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung eines derartigen Quarzglas-Zylinder an- 
zugeben. 

10 Hinsichtlich des Quarzglas-Zylinders wird diese Aufgabe ausgehend von dem ein- 
gangs genannten Quarzglas-Zylinder erfindungsgemaB dadurch gelost, dass die 
Atzstruktur Risse aufweist, deren Tiefe maximal 2,0 mm und deren Breite maximal 
100 pm betragen. 

Durch mechanische Bearbeitung (insbesondere durch Bohren, Honen und 
15 Schleifen) unter Einsatz bekannter Hon- und Schleifverfahren und dafiir geeigne- 
ter handelsUblicher Vorrichtungen ist es moglich, einen Quarzglas-Hohlzylinder 
mit einem AuBendurchmesser von mehr als 100 mm und einer Lange von 2 m 
und mehr herzustellen, der sich durch eine exakte Zylindersymmetrie mit genau- 
em kreisformigem Querschnitt und einer geringen MaSabweichung im Bereich von 
20 1/100 mm auszeichnet. 

Bisher ist man davon ausgegangen, dass neben der exakten MaBhaltigkeit und 
Zylindersymmetrie die Oberflachenrauigkeit des mechanisch bearbeiteten Hohlzy- 
linders ein entscheidendes Qualitatskriterium fQr die Eignung des Zylinders fur 
seinen Einsatz zur Ummantelung eines Kernstabes in einem RIC-Verfahren ist. 
25 Dies ergibt sich beispielsweise aus der eingangs genannten EP 0 598 349 A1 , wo 
die Qualitat der mechanisch bearbeiteten Innenoberflache des Quarzglas- 
Hohlzylinder mit Hilfe von Rauigkeitsdaten definiert wird. 

Es zeigte sich jedoch, dass Vorformen und Fasern, die unter Einsatz von Quarz- 
glas-Zylindern mit mechanisch bearbeiteter Innenbohrung erhalten wurden, haufig 
30 Blasen an der Grenzflache zum Kernstabmaterial aufwiesen, und zwar auch dann, 
wenn Quarzglas-Zylinder mit sehr glatter und sorgfaitig bearbeiteter Innenoberfla- 
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che eingesetzt wurden. Eine eindeutige Korrelation zwischen der Rauigkeit der 
Innenbohrung des Hohlzylinders und der Qualitat der erhaltenen Grenzflache in 
einer nach dem RIC-Verfahren erhaltenen Vorform oder der Qualitat der daraus 
gezogenen Faser konnte nicht festgestellt werden. Probleme traten insbesondere 
5 beim Einsatz besonders dickwandiger Quarzglas-Zylinder mit AuGendurchmes- 
sern von mehr als 100 mm auf. 

Oberflachenrauigkeiten werden ublicherweise anhand von Messmethoden be- 
stimmt, bei denen eine Nadel eines OberflachenrauigkeitsmessgerSts eine vorge- 
gebene Strecke uber der zu messenden Oberflache abfahrt und dabei ein Ober- 
10 flachenprofil aufzeichnet Eingehende Untersuchungen haben gezeigt, dass auf- 
grund der mechanischen Bearbeitung des Hohlzylinders im oberflachennahen 
Bereich Risse (subkutane Risse) entstehen, die normalerweise geschlossen sind 
und die daher durch die ublichen Methoden der Rauigkeitsmessung nicht erfasst 
werden. 

15 Es wurde nunmehr gefunden, dass die Tiefe solcher Risse auch dann uberra- 
schend groB sein kann, wenn die jeweils durch den vorherigen Abtragprozess er- 
zeugte Schadigungsschicht durch nachfolgende Bearbeitungsstufen sukzessive 
verkleinert worden ist und bei den letzten Bearbeitungsstufen nur noch geringe 
Krafte auf die Oberflache einwirken, so dass ein geringer Abtrag erhalten wird. 

20 Trotzdem wSren diese Risse vermutlich unschadlich, da sie geschlossen sind und 
daher beim Kollabieren des Quarzglas-Zylinders auf den Kernstab verschmelzen 
und dabei vollstandig verschwinden wQrden. 

Dies trifft allerdings nicht mehr zu, wenn die Quarzglas-Hohlzylinder unmittelbar 
vor ihrem Einsatz dem ublichen Reinigungsprozess in einer Atzlosung unterworfen 

25 werden. Bei diesem Atzprozess werden die vorhandenen subkutanen Risse ge- 
offnet, und zwar Uber ihre gesamte Tiefe, wobei sie sich gleichzeitig wahrend des 
Atzprozesses in lateraler Richtung erweitern. Erst diese infolge der Saurereini- 
gung verbreiterten Risse konnen beim anschlieSenden Kollabierprozess zu De- 
fekten im Bereich der Grenzflache zwischen Kernstab und Quarzglas-Hohlzylinder 

30 fUhren, wenn sie sich nicht mehr schlieBen lassen. Und zwar werden die Proble- 
me umso grOfcer, je breiter und tiefer die Risse der Atzstruktur sind, je hSher die 
Viskositat der Oberflache beim Kollabieren ist und je kurzer die Kollabierdauer ist. 
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Da dickwandige Quarzglas-Zylinder mit AufJendurchmessern von mehr ais 
100 mm beim Kollabieren im Bereich ihrer Innenbohrung in der Regel eine gerin- 
gerer Viskositat aufweisen als dunnwandigere Zylinder, treten die mit einer nicht 
mehr aufschmelzenden Atzstruktur einhergehenden Problem verstarkt bei dick- 
5 wandigen Quarzglas-Zylindern auf. Bei groBeren Spaltweiten zwischen Quarzglas- 
Hohlzylinder und Kernstab besteht eher die Moglichkeit des Aufschmeizens von 
Defekten der Innenoberflache vor dem Kontakt mit dem Kernstab als bei geringen 
Spaltweiten. Diese vielfaltigen Bedingungen fur das Auftreten oder das Ausblei- 
ben von Defekten in Vorformen und Fasern infolge mechanischer Bearbeitung 
10 und Atzen von Quarzglas-Zylindern sind vermutlich die Ursache dafur, dass diese 
Problematik bisher nicht erkannt wurde. 

Wie erwahnt, konnten die ungunstigen Auswirkungen der Atzstruktur auf die Vor- 
form- und Faserqualitat zwar auch durch geeignete HeiSprozesse, wie zum Bei- 
spiel durch ein sehr langsames Kollabieren, reduziert werden, jedoch ist eine im 
15 Hinblick auf die Vermeidung von Oberflachenfehlern optimierte Innenoberflache 
unter Beriicksichtigung der Kosten, welche HeiSprozesse verursachen, vorzuzie- 
hen. 

Es hat sich somit gezeigt, dass nicht in erster Linie die Oberflachenrauhigkeit ein 
entscheidendes Kriterium fur die Eignung des Zylinders fQr das RIC-Verfahren ist, 

20 sondern die infolge des Atzprozesses durch Aufweitung der vorhandenen oberfla- 
chennahen Risse erzeugte Atzstruktur. ErfindungsgemaiJ liegt daher das Haupt- 
augenmerk nicht auf der Oberflachenrauigkeit, sondern zum einen auf der Mini- 
mierung subkutaner Risse im Bereich der Innenbohrung des Quarzglas-Zylinders, 
welche infolge der mechanischen Bearbeitung entstehen und zum anderen darin, 

25 eine Erweiterung der Risse infolge eines abschlieSenden Atzprozesses auf einen 
Maximalwert zu beschranken, so dass sie auch im Falle ungOnstiger Bedingungen 
beim Kollabierprozess (niedrige Temperatur, rascher Kollabiervorgang, geringe 
Spaltweite) ausreichend aufschmelzen und Defekte an der Grenzflache zwischen 
Quarzglas-Hohlzylinder und Kernstab verhindert oder vermindert werden. 

30 Die entscheidenden Kriterien sind die Risstiefe und die Rissbreite in der Atzstruk- 
tur nach dem Atzprozess. Nach der mechanischen Bearbeitung durfen in der In- 
nenwandung des Quarzglas-Zylinders keine Risse verbleiben, die tiefer als 
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2,0 mm sind und gleichzeitig darf nach dem Atzen die erhaltene Atzstruktur keine 
Risse aufweisen, die breiter als 100 pm sind. 

Aus den vorstehenden Erlauterungen ergibt sich bereits, dass unter einem me- 
chanisch auf EndmaB gearbeiteten Zylinder im Sinne dieser Erfindung ein Zylin- 
5 der zu verstehen ist, dessen Innenoberflache mechanisch auf Endmaft bearbeitet 
wurde und der anschlie&end durch Atzen gereinigt wird. Gleichma&ige Atzprozes- 
se bewirken keine Anderung der geometrischen Endform des Hohlzylinders (bei- 
spielsweise eine Biegung oder eine Ovalitat im Querschnitt). 

Eine besonders hohe Qualitat der Grenzflache zwischen Hohlzylinder und Kern- 
10 stab wird erreicht, wenn die Atzstruktur Risse aufweist, die maximal eine Tiefe von 
1,0 mm und maximal eine Breite von 50 pm aufweisen, vorzugsweise bei einer 
Atzstruktur mit Rissen, die maximal eine Tiefe von 0,5 mm und maximal eine 
Breite von 20 pm aufweisen. 

Andererseits machen sich besonders kleine und schmale Risse der Atzstruktur, 
15 deren Beseitigung oder Vermeidung mit besonders hohem Zeit- und Kostenauf- 
wand verbunden ist, auch bei ungunstigen Bedingungen beim Kollabierprozess 
nicht mehr negativ bemerkbar. Daher hat es sich aus Kostengrunden als vorteil- 
haft erwiesen, nicht versuchen zu wollen, Risse vollstandig zu vermeiden oder zu 
beseitigen, sondern eine Atzstruktur zuzulassen, die Risse mit einer Tiefe von 
20 mindestens 30 pm und mit einer Breite von mindestens 5 pm aufweist. 

Vorzugsweise weist der erfindungsgemalie Quarzglas-Zylinder einen Autien- 
durchmesser von mindestens 150 mm auf. 

Die oben beschriebenen MaSnahmen hinsichtlich der Atzstruktur machen sich 
insbesondere beim Einsatz groftvolumiger Hohlzylinder mit AuSendurchmessern 
25 von mindestens 150 mm positiv bemerkbar. Denn groftvolumige Quarzglas- 
Zylinder lassen sich im Allgemeinen beim Kollabieren weniger gut durchheizen 
und weisen daher im Bereich ihrer Innenbohrung eine vergleichsweise hohe Vis- 
kositat auf, welche die mit einer nicht mehr aufschmelzenden Atzstruktur einher- 
gehenden Probleme verstarkt. 
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Hinsichtlich des Verfahrens wird die oben angegebene technische Aufgabe aus~ 
gehend von einem Verfahren der eingangs genannten Gattung erfindungsgemaft 
dadurch gelost, dass die mechanische Bearbeitung des Quarzglas-Zylinders meh- 
rere aufeinanderfolgende Abtragvorgange mit sukzessiv geringerer Abtragtiefe 
umfasst, wobei nach dem letzten Abtragvorgang die Innenbohrung subkutane 
Risse mit einer Tiefe von maximal 2 mm aufweist, und dass die Innenbohrung 
anschlieSend einer Atzbehandlung unterzogen wird, derart, dass sich ein Atzab- 
trag mit einer Tiefe von maximal 50 |jm ergibt. 

Durch die mechanische Bearbeitung der Oberflache der Innenbohrung entstehen 
zwangslaufig Risse. Die Risstiefe wird durch wiederholte Schleif- und Poiier oder 
Honschritte sukzessive soweit vermindert, dass die Risstiefe bei maximal 2 mm 
liegt. Die gemafc der Erfindung tolerierbare Risstiefe ermoglicht den Einsatz von 
Hohlzylindern, die einer weniger aufwandigen mechanischen Bearbeitung ihrer 
Innenwandung bedurfen und die deshalb vergleichsweise kostengunstig herge- 
stellt werden konnea 

Nach Abschluss der mechanischen Bearbeitung des Quarzglas-Zylinders weist 
die Oberflache der Innenbohrung somit geschlossene Risse auf, deren Tiefe ma- 
ximal 2 mm betragt. Infolge des anschlie&enden Atzvorgangs werden diese Risse 
geoffnet. Die Risstiefe Sndert sich dabei nicht, jedoch die Rissbreite. Diese ist et- 
wa doppelt so groS wie die Atzabtrag in der Flache. Bei einem Atzabtrag von ma- 
ximal 50 |jm in der Flache ergibt sich somit eine Atzstruktur mit Rissen einer ma- 
ximalen Rissbreite von etwa 100 pm. 

Hinsichtlich der vorteilhaften Wirkung einer derartigen Atzstruktur auf die Qualitat 
der Grenzflache zwischen Quarzglas-Zylinder und Kernstab nach dem Kollabieren 
des Hohlzylinders in einem RIC-Verfahren wird auf die obigen Erlauterungen zum 
erfindungsgemaSen Quarzglas-Zylinder verwiesen. 

Eine besonders gute Qualitat der Grenzflache zwischen Hohlzylinder und Kern- 
stab wird erhalten, wenn sich durch die Atzbehandlung ein Atzabtrag mit einer 
Tiefe von maximal 25 pm, vorzugsweise ein Atzabtrag mit einer Tiefe von maximal 
10 pm ergibt. 



WO 2004/108615 PCT/EP2004/005950 

-8- 

Infolge eines derartigen Atzabtrages in der Flache ergibt sich eine maximale Auf- 
weitung der vorhandenen Risse in lateraler Richtung von 50 pm bzw. von 20 pm. 

Vorzugsweise ergibt die Atzbehandlung einen Atzabtrag mit einer Tiefe von min- 
destens 2,5 pm. 

5 Eine weitere Verbesserung der GrenzflSchenqualitat ergibt sich, wenn die Atzbe- 
handlung einen ersten Atzschritt in Flusssaure-haltiger Atzlosung, und einen 
zweiten Atzschritt in einer Salpetersaure-haltigen Atzlosung umfasst. 

Infolge des ersten Atzschrittes in Flusssaure-haltiger Atzlosung kommt es zu ei- 
nem Abtrag der Si02-Oberflache, so dass die vorhandenen Risse geringfugig er- 
10 weitert werden. Der zweite Atzschritt in einer Salpetersaure-haltigen Atzlosung 
fuhrt nicht zu einem weiteren Abtrag der Si0 2 -Oberflache, sondern zu einer L6- 
sung vorhandener Verunreinigungen. Die vorangegangene Riss-Erweiterung for- 
dert den Angriff der salpetersaurehaltigen Atzlosung im Bereich der Risse. 

Es hat sich als vorteilhaft erwiesen, die Atzbehandlung mit einer mittleren Atzrate 
15 von maximal 3 pm/min durchzufQhren. 

Eine geringe Atzrate von weniger als 3 pm/min erleichtert die Einhaltung eines 
vorgegebenen Atzabtrages, insbesondere, wenn dieser selbstklein ist. Vorzugs- 
weise liegt die mittlere Atzrate bei maximal 1 pm/min, besonders bevorzugt bei 
maximal 0,1 pm/min. 

20 Der erfindungsgemaBe Quarzglas-Zylinders wird bevorzugt zur Herstellung einer 
Vorform fur eine optische Faser in einem RIC-Verfahren eingesetzt, indem der 
Zylinder auf einen Kernstab aufkollabiert und gleichzeitig unter Bildung der Vor- 
form elongiertwird. 

Gleichermalien bevorzugt ist eine Verwendung des erfindungsgemafcen Quarz- 
25 glas-Zylinders zur Herstellung einer optischen Faser in einem RIC-ODD- 

Verfahren, indem der Zylinder auf einen Kernstab aufkollabiert und gleichzeitig 
unter Bildung der Faser elongiert wird. 
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Nachfolgend wird die Erfindung anhand eines Ausfuhrungsbeispiels und einer 
Patentzeichnung naher beschrieben. Es zeigen im Einzelnen: 

Figur 1 in schematischer Darstellung ein Profil einer feuerpolierten Glasober- 
flache mit anfanglichen Rissen bei fortschreitender Atzung, 

5 Figur 2 ein Aufnahme der Oberflache eines erfindungsgemSBen Quarzglas- 
Zylinders nach einer mechanischen Bearbeitung, 

Figur 3 ein Aufnahme der Oberflache des Quarzglas-Zylinders von Figur 2, 
nach einem Atzvorgang in HF-haltiger Atzlosung von 1 min und 

Figur 4 ein Aufnahme derselben Oberflache wie in Figur 3, nach einem Atzvor- 
10 gang in HF-haltiger Atzlosung von 50 min. 

Es wird zunachst die Herstellung eines Quarzglas-Zylinders nach dem OVD- 
Verfahren beschrieben. Hierzu werden auf einem urn seine Langsachse rotieren- 
den Trager durch Hin- und Herbewegung einer Reihe von Abscheidebrennern 
schichtweise Sootpartikel abgeschieden, wobei den Abscheidebrennern SiCU zu- 

15 gefuhrt und in einer Brennerflamme in Gegenwart von Sauerstoff zu Si0 2 oxidiert 
und hydrolysiert wird. Nach Beendigung des Abscheideverfahrens und Entfernen 
des Tragers wird ein Sootrohr erhalten, das einer Dehydratationsbehandiung un- 
terworfen und dabei in vertikaler Ausrichtung in einen Dehydratationsofen einge- 
bracht und bei einer Temperatur im Bereich von 850 °C bis etwa 1000 °C in einer 

2 0 chlorhaltigen Atmosphare behandelt wird. Die Behandlungsdauer betragt etwa 
sechs Stunden. 

Das so behandelte Sootrohr wird anschlieSend in einem Verglasungsofen bei ei- 
ner Temperatur im Bereich urn 1350 °C unterBildung eines rohrformigen Quarz- 
glas-Rohlings aus synthetischem Quarzglas verglast, dessen AuBenwandung 

25 mittels NC-Umfangsschleifer, der mit einem #80 Schleifstein bestuckt ist, grob 
geschliffen wird. Die Innenbohrung wird mittels einer Honmaschine bearbeitet, 
wobei der Politurgrad fortlaufend verfeinert wird, indem die Honleisten ausge- 
wechselt werden. Die Endbehandlung erfolgt mit einer #800 Honleiste mit einem 
Abtrag von ca. 60 |jm. Die Aufnahme von Figur 2 zeigt die so bearbeitete Oberfla- 

30 che der Innenwandung, auf die weiter unten noch naher eingegangen wird. 
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Das Rohr wird anschlieRend in einer Flusssaure-Atzlosung geatzt. In dieser Atzlo- 
sung stellt sich bei Raumtemperatur eine Atzrate von etwa 1 pm/min ein. Die ma- 
ximale Oberflachenrauhigkeit R max im Bereich im Bereich der Innenwandung liegt 
danach bei 3,5 pm, und im Bereich der Aufienwandung bei 77 pm. 

5 Infolge der mechanischen Bearbeitung von Quarzgiasoberflachen durch Schleifen 
oder durch Honen wird nicht nur Material entfernt, sondern es werden auch ober- 
flachennahe, subkutane Risse erzeugt. Da derartige Risse sehr eng sind, gibt es 
keine stcirungsfreie Methode fur deren Bestimmung; weder durch Oberflachen- 
rauigkeitsmessungen, noch durch optische Messmethoden, lassen sich derartige 
10 oberflachennahen Risse quantitativ charakterisieren. 

Die einzige, jedoch nicht zerstorungsfreie Methode besteht darin, die oberflachen- 
nahen Rissen durch Atzen der Oberflache sichtbar zu machen. Daher wird an ei- 
nem Teilstuck des Rohres in einem separaten Versuch die Tiefe der vorhandenen 
subkutanten Oberflachenrisse ermittelt, indem das Rohrstuck solange in 68%-iger 
15 Flussaure geatzt wird, bis der Rissgrund optisch oder mittels Oberflachenrauig- 
keitsmessgerat erfassbar ist. Die Ergebnisse dieser Risstiefenmessungen sind in 
Spalte 2 von Tabelle 1 zusammengefasst. 

Figur 1 zeigt eine aus der Literatur bekannte schematische Darstellung der For- 
manderung eines Risses in einer feuerpolierten Oberflache mit zunehmender Atz- 

20 dauer. Das dargestellte Profit zeigt schematisch bei der Position M 0" (Atzdauer = 0 
Minuten) einen von der Oberflache beginnenden Riss bestimmter Tiefe. Nach ei- 
ner Atzdauer von 2 Minuten hat sich der Riss geringfugig erweitert und an seiner 
Mundung zur Oberflache einen leichten Krater gebildet. Die Risstiefe hat sich je- 
doch nicht verandert, ausgehend von der neuen, nunmehr etwas tiefer liegenden 

25 Oberflache. Mit zunehmender Atzdauer von 4, 8, 30 bzw. 45 Minuten zeigt sich 
eine deutlich zunehmende Verbreiterung des Risses, ohne dass dessen Tiefe 
durch das Atzen zunimmt. Die seitlichen Begrenzungswandungen des Risses 
werden aber mit etwa doppelter Geschwindigkeit abgetragen, wie die plane Ober- 
flache. Daher nimmt die Rissbreite mit der Atzdauer zu, wohingegen der Riss- 

30 grund mit der gleichen Atzrate vertieft wird, wie die plane Oberflache, so dass die 
Risstiefe in erster Naherung unverandert bleibt. Mit zunehmender Atzdauer nimmt 
das Rissprofil daher eine spharische Form an. 
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Die fotografische Aufnahme von Figur 2 zeigt die Oberflache einer geschliffenen 
und - wie weiter oben fur clas Quarzglasrohr beschrieben - gehonte Quarz- 
glasprobe. Auf der Oberflache sind trotz des feinkornigen Poliermittels Schleifspu- 
ren zu erkennen. Abgesehen von den Schleifspuren erscheint die in Figur 2 ge- 
5 zeigte Oberflache jedoch glatt; die mittlere Oberflachenrauigkeit R a betragt etwa 
0,1 pm. 

Die Definition der Oberflachenrauigkeit R a ergibt sich aus EN ISO 4287, die Mess- 
bedingungen aus EN ISO 4288 oder EN ISO 3274, je nachdem, ob die Oberfla- 
che der Messprobe wie hier durch Schleifen und Honnen (nicht periodisches 
10 Oberflachenprofil) oder durch Drehen (periodisches Oberflachenprofil) endbear- 
beitet ist. 

Das Ergebnis einer 1-minutigen Atzung der so bearbeiteten Oberflache in einer 
68%-igen HF-Losung zeigt Figur 3. In dieser Aufnahme sind immer noch die 
Schleifspuren als schwache Linien zu sehen, wobei durch die Atzbehandlung 

15 auch Schleifspuren erkennbar geworden sind, die in der vorherigen Aufnahme 
nicht oder kaum sichtbar waren. Zusatzlich dazu und besonders augenfallig sind 
nunmehr jedoch auch Risse erkennbar geworden, die in der Aufnahme der unge- 
atzten Oberflache nicht zu sehen sind. Die Oberflache ist mit Rissen ubersat, die 
eng verteilt und unabhangig vom Verlauf der Schleifspuren vorkommen. Die Risse 

20 haben nach der Atzbehandlung eine Breite von 7 pm. Anhand eines separaten 
Atzversuches wurde festgestellt, dass die Risstiefe unterhalb von 1 mm liegt. Die 
mittlere Oberflachenrauigkeit R a betragt bei der geatzten Oberflache - gemessen 
mittels eines Oberfiachenrauigkeitsmessgerates - etwa 0,5 pm. 

Risse mit einer derartigen Tiefe und Breite in der Innenwandung eines Quarzglas- 
25 Zylinders konnen beim Aufkollabieren auf den Kernstab in einem RIC-Verfahren 
noch geschlossen werden, ohne dass besondere Malinahmen im Hinblick auf ei- 
ne besonders geringe Viskositat der Innenwandung erforderlich sind. 

Eine deutliche Verschlechterung der Oberflachenqualitat ergibt sich jedoch, wenn 
die Atzdauer auf 50 Minuten verlangert wird, wie die Oberflachenaufnahme von 
30 Figur 4 zeigt. Die mittlere Rissbreite der Risse liegt nach dieser Atzbehandlung 
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nunmehr bei 140 pm. Die Risstiefe kann mittels eines iiblichen Oberflachenrauig- 
keitsmessgerates einfach ermittelt werden. 

Zur Ermittlung des Einflusses der Art und Weise einer Behandiung der Innenwan- 
dung eine Quarzglas-Zylinders auf die Qualitat der in einem RIC-Verfahren erhal- 
tenen Grenzflache zwischen dem Zylinder und einem darin eingesetzten Kernstab 
werden Quarzglas-Zylinder mit unterschiedlich behandelter Innenbohrung (siehe 
Tabelle 1) hergesteilt und in einem RIC-Verfahren eingesetzt, das im Folgenden 
naher beschrieben wird. 

In einen Quarzglas-Hohlzylinder mit der in Tabelle 1 angegebenen Qualitat der 
Innenbohrung wird jeweils ein Kernstab eingesetzt und darin fixiert. Die Kemstabe 
werden jeweils mittels MCVD-Verfahren durch Abscheidung von Si0 2 -Mantel- und 
Kernglasschichten auf der Innenwandung eines Substratrohres hergesteilt. Urn 
Kernglasstabe mit besonders geringem OH-Gehalt (< 1 Gew.-ppb) zu erhalten, 
werden wasserstofffreie Ausgangssubstanzen eingesetzt, wobei die Abscheide- 
zone mittels eines das Substratrohr umgebenden, elektrisch beheizten Ringofens 
erhitzt wird, der in Richtung der Langsachse des Substratrohr bewegt wird. 

Der Zylinder hat bei alien Versuchen einen AuSendurchmesser von 150 mm und 
einen Innendurchmesser von 60 mm, und der Durchmesser des Kernstabs be- 
trSgt jeweils 58 mm. 

Der Verbund aus Hohlzylinder und Kernstab wird in vertikaler Orientierung von 
oben einem elektrisch beheizten Ofen mit einer vorgegebenen Vorschubge- 
schwindigkeit zugefGhrt und darin zonenweise auf eine Temperatur im Bereich 
zwischen 2000 °C und 2400 °C erhitzt, wobei aus dem erweichten Bereich eine 
Vorform abgezogen wird. Der Vorschub ist in alien Fallen gleich und die Abzugs- 
geschwindigkeit wird so geregelt, dass der Solldurchmesser der Vorform von 
85,0 mm +- 0,5 mm erhalten wird. Die ubrigen Verfahrensparameter werden nicht 
verandert, wobei insbesondere die Ziehtemperatur zu nennen ist. Im Ringspalt 
zwischen Kernstab und Hohlzylinder von 1 mm wird jeweils ein Vakuum im Be- 
reich zwischen 2 kPa und 10 kPa aufrecht erhalten. 

Die Qualitat der Grenzflache zwischen dem Kernbereich der Vorform und dem 
durch den Hohlzylinder beigesteuerten Mantelglas wird mikroskopisch untersucht, 
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wobei insbesondere auf langgezogene Blasen entlang der Grenzflache geachtet 
wird. AuBerdem wird die Faserfestigkeit der aus den Vorformen erhaltenen Fasern 
gemessen, indem diese urn 1% ihrer Anfangslange gedehnt werden, und die mit 
der Herstellung des Quarzglas-Zylinders verbundenen Kosten werden abge- 
5 schatzt Die dabei erhaltenen qualitativen Ergebnisse sind in den drei letzen 
Spalten von Tabelle 1 aufgefuhrt, wobei das Symbol „++" fur „sehr gut", „+" fur 
„guf und „-„ fur schlecht steht. 

Die in Spalte 5 der Tabelle angegebene Zugfestigkeit der Faser spiegelt die Rein- 
heit der Grenzflache wider. Partikel im Bereich der Grenzflache zwischen dem 

10 vom Kernstab stammenden Quarzglas und dem Mantelglas konnen die Faserfe- 
stigkeit beeintrachtigen. Durch ein Atzen des Zylinders vor dem RIC-Prozess lasst 
sich die Reinheit in jedem Fall verbessern. Bei den Versuchen gemSB Tabelle 1 
wurde ein Atzabtrag in HF-haltiger Losung von etwa 1 pm/min eingestellt. Aller- 
dings ist beim Atzvorgang die Beschaffenheit der Oberflache infolge der vorange- 

15 gangenen mechanischen Bearbeitung zu berucksichtigen. Der in Spalte 3 von 
Tabelle 1 angegebene Atzabtrag in der Flache fuhrt etwa zu einer zahlenmaBig 
doppelt so groBen Rissbreite. Werden die vorhandenen subkutanen Risse durch 
das Atzen soweit erweitert, dass Rissbreiten von mehr als 100 pm entstehen, so 
schlagt sich dies in einer Verschlechterung der Grenzflachenqualitat nieder. Dies 

20 zeigen die Versuche 10 und 1 1, bei denen infolge eines Atzabtrages von jeweils 
100 pm eine Rissbreite von 200 pm erzeugt wurde, im Vergleich zu den bei den 
Versuchen 4 und 5 mit etwa der halb so groBen Abtragstiefe erhaltenen, besseren 
Grenzflachenqualitat, Durch eine besonders aufwandige mechanische Bearbei- 
tung konnen zwar subkutane Risse minimiert werden, der dafur erforderliche Auf- 

25 wand ist jedoch wirtschaftlich nicht zu vertreten, wie die Proben Nr. 9 und Nr. 12 
nahelegen. 



30 
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Tabelle 1 



Nr. 


Bearbeitung der Hohlzylinder- 
Innenwandung 


Qualitat 
der 


Faser- 
Zug- 


Kosten 




Maximale Risstiefe 
durch mechanische 
Bearbeitung 
[mm] 


Abtrag durch Atzbe- 
handlung 
(= V2 x Rissbreite) 
[Mm] 


Grenz- 
flache 


festig- 
keit 




1 


3 


0 


+ 


- 


++ 


2 


2 


0 


+ 


- 


++ 


3 


1 


0 


+ 


- 


+ 


4 


2 


40 


+ 


+ 


++ 


5 


2 


30 


++ 


+ 


++ 


6 


2 


20 


++ 


+ 


++ 


7 


1 


40 


++ 


+ 


+ 


8 


1 


20 


++ 


+ 


+ 


9 


0,025 


20 


++ 


++ 




10 


1 


100 




+ 


+ 


11 


2 


100 




+ 


+ 


12 


0,025 


100 


++ 


++ 





Aus den Daten von Tabelle 1 ergibt sich somit, dass ungunstige Ergebnisse so 
5 wohl bei einer groben als auch bei einer sehr feinen mechanischen Bearbeitung 
der Hohlzylinder-lnnenbohrung erhalten werden, jedoch auch bei einem ausblei- 
bendem oder bei einem langen Atzprozess. 
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Patentanspruche 

1. Quarzglas-Zylinder fur die Herstellung eines optischen Bauteils, der eine In- 
nenbohrung aufweist, welche mechanisch auf EndmaR bearbeitet und infol- 
ge einer der mechanischen Bearbeitung folgenden Atzbehandlung mit'einer 
Atzstruktur versehen ist, dadurch gekennzeichnet, dass die Atzstruktur Ris- 
se aufweist, die maximal eine Tiefe von 2,0 mm und maximal eine Breite 
von 100 pm aufweisen. 

2. Quarzglas-Zylinder nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die 
Atzstruktur Risse aufweist, die maximal eine Tiefe von 1 ,0 mm und maximal 
eine Breite von 50 (jm aufweisen. 

3. Quarzglas-Zylinder nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die 
Atzstruktur Risse aufweist, die maximal eine Tiefe von 0,5 mm und maximal 
eine Breite von 20 pm aufweisen. 

4. Quarzglas-Zylinder nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Atzstruktur Risse mit einer Tiefe von mindestens 
30 pm und mit einer Breite von mindestens 5 pm aufweist. 

5. Quarzglas-Zylinder nach einem der vorhergehenden Anspruche, gekenn- 
zeichnet durch einen Auftendurchmesser von mindestens 1 50 mm. 

6. Verfahren zur Herstellung eines eine Innenbohrung aufweisenden Quarz- 
glas-Zylinders nach einem der Anspruche 1 bis 5, indem die Innenbohrung 
des Quarzglas-Zylinders mechanisch auf EndmaB bearbeitet und anschlie- 
Rend einer Atzbehandlung unterzogen wird, dadurch gekennzeichnet, dass 
die mechanische Bearbeitung mehrere aufeinanderfolgende Abtragvorgan- 
ge mit sukzessiv geringerer Abtragtiefe umfasst, wobei nach dem letzten 
Abtragvorgang die Innenbohrung subkutane Risse mit einer Tiefe von ma- 
ximal 2 mm aufweist, und dass die Innenbohrung anschlieSend einer Atz- 
behandlung unterzogen wird, derart, dass sich ein Atzabtrag mit einer Tiefe 
von maximal 50 pm ergibt. 
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7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Atzbehand- 
lung einen Atzabtrag mit einer Tiefe von maximal 25 pm ergibt. 

8. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Atzbehand- 
lung einen Atzabtrag mit einer Tiefe von maximal 10 pm ergibt. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 6 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Atzbehandlung einen Atzabtrag mit einer Tiefe von mindestens 
2,5 |jm ergibt. 

10. Verfahren nach einem der AnsprQche 6 bis 9, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Atzbehandlung einen ersten Atzschritt in Flusssaure-haltiger Atzlo- 
sung, und einen zweiten Atzschritt in einer Salpetersaure-haltigen Atzlosung 
umfasst. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 6 bis 10, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Atzbehandlung mit einer mittleren Atzrate von maximal 3 pm/min 
durchgefuhrtwird. 

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die mittlere 
Atzrate maximal 1 pm/min betragt. 

13. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die mittlere 
Atzrate maximal 0,1 pm/min betragt. 

14. Verwendung eine Quarzglas-Zylinders nach einem der vorhergehenden An- 
spruche 1 bis 5 zur Herstellung einer Vorform fur eine optische Faser in ei- 
nem RIC-Verfahren, indem der Zylinder auf einen Kernstab aufkollabiert 
und gleichzeitig unter Bildung der Vorform elongiert wird. 

15. Verwendung eine Quarzglas-Zylinders nach einem der vorhergehenden An- 
spruche 1 bis 5 zur Herstellung einer optischen Faser in einem RIC-ODD- 
Verfahren, indem der Zylinder auf einen Kernstab aufkollabiert und gleich- 
zeitig unter Bildung der Faser elongiert wird. 
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Fig. 2 
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Fig. 4 
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